












ンは宇宙流体シミュレーションによって中高温銀河間物質 (WHIM: Warm-Hot Intergalactic Medium)
として分布していることが示唆されている。これを広視野で観測することでダークマターの構造を解明
することにつながる。WHIM はOVII、OVIII の輝線吸収線を精密 X 線分光することで検出できる。し
かし、現在の X 線検出器では WHIM を観測するのに十分なエネルギー分解能と視野を備えておらず、
次世代のよりよい検出器が求められている。
我々のグループでは、WHIM を含む未検出のバリオン探査衛星 DIOS(Diuse Intergalactic Oxygen
Surveyor) への搭載を目指した、X 線検出器 TES 型マイクロカロリメータの開発を進めている。マイク
ロカロリメータは X 線が入射した際の素子の温度上昇による電気抵抗値の変化から X 線のエネルギー
を求めるという検出器である。超伝導遷移端温度計 (TES: Transition Edge Sensor) 型マイクロカロリ
メータは超伝導状態と常伝導状態間の急峻な電気抵抗の変化から、数 eV という優れたエネルギー分解
能を実現することができる。これまでに 16 ピクセルアレイで、5.9 keV の入射 X 線に対して 2.8 eV
(FWHM)、256 ピクセルアレイで 4.4 eV のエネルギー分解能を達成している。





しかし、積層配線デザインは上部配線の上に TES を形成する必要があり、TES が配線よりも厚くなく
ては段切れを起こしてしまう。TES 下層のチタンを厚くすると近接効果が効きにくくなり、転移温度が




線上に TES を成膜しても段切れを起こさず、TES はより薄く配線はより厚くすることが可能なデザイ
ンとなっている。先行研究では、傾斜付き上部配線素子で製作及び評価を行い、転移温度が約 160 mK、




本研究では上記の傾斜付き上部配線素子の断面を FIB(Focused Ion Beam)-SEM (Scanning Electron
Microscope)で観察し段切れがないことを確認した後、初めて傾斜付きを用いた、積層配線 (上部配線 +
下部配線)素子の試作を行った。cycle1 では、過去の条件だしから上部配線の厚みを 200 nm、下部配線








4て Ti/Au = 40/70 nm の膜厚で製作し、評価を継続する。また、これらの評価のためには、100 mK
という極低温で動作する冷凍機が必要であり、従来のヘリウム希釈冷凍機では冷却に 1週間程かかり、1
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」の打ち上げに成功した (図 1.2)。現在「すざく」に続く新たな宇宙 X線天文衛星「ASTRO-H」の開
発が進行中であり、2015年度に打ち上げ予定である。








鳴などが挙げられる。また 10 keV 以上のエネルギーをもつ硬X線・ 線領域では、高エネルギー天体
から放出される非熱的な放射や高温の熱放射を観測することが可能である。従って、宇宙における高エ



















図 1.3: おおぐま座の渦巻き型銀河の各波長でのイメージ (青:
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べて充分に小さく、情報キャリア数N が充分に大きい場合には、図 1.4に示す応答関数はガウス (Gauss)
分布となる。その標準偏差は  =
p
















と表される。ここで F は Fano因子と呼ばれるポアソン統計からのずれを定量化するために導入された













過率の高い薄膜を取り付けて X線の入射窓にする。芯線には直径 20  100 mのタングステン線が主








E0W (F + b) (1.3)
と表される。ここで bは電子なだれの理論的予想から導かれる定数であり、0:4 < b < 0:7 程度の値を持
つ。比例係数管での典型的な値としては、W = 35 eV、F = 0:20、b = 0:6である。これを上の式に代
入すると、6 keVに対するエネルギー分解能は 960 eVとなる。比例計数管に似た X 線検出器で X 線
天文学の初期に使用された Geiger-Muller 計数管は、電子増幅が飽和するほど高い電圧を印可するもの
であり、エネルギー測定よりも X 線の計数に特化した検出器である (図 1.5)。世界初の X線天文衛星
Uhuru衛星 (米) に搭載されて以来、これまで多くの衛星に搭載されてきた。中でも Einstein衛星 (米)
や ROSAT衛星 (独) には、位置検出機能を備えた比例計数管が搭載され、X線撮像分光検出器として
X 線望遠鏡の焦点面に配置された。日本の衛星「ぎんが」にも非 X 線バックグラウンドを低減する反
同時計数機能を持った比例計数管が搭載された。
一方、ガス蛍光比例係数管 (GSPC: Gas Scintillation Propotioanl Counter) では一次電子で中性ガス
を励気させ、これが基底状態に戻る際に放出する光子を利用したもので、電子なだれを生じることがな
いため比例係数管よりも高いエネルギー分解能を達成することが可能である。代表的なガス蛍光比例係
数管での値W = 35 eV、F = 0:20を用いると、6 keVに対するエネルギー分解能は 480 eVとなる。こ
の値はX線天文衛星「あすか」に搭載されていたGIS (Gas Imaging Spectrometer) のエネルギー分解
能にほぼ一致する。























能であり、通常ここに数 100数 1000 Vのバイアスをかけて用いる。半導体検出器の時間分解能は、有
感領域を電子または正孔が移動する速さで決まり、2 mm厚を例にとれば 10100 nm程度になる。一つ
の情報キャリアを生じるのに必要なエネルギーW は、半導体検出器では Siで平均 3.65 eV、Geで平均
2.96 eVとガス検出器に比べ 1/10であり高いエネルギー分解能が期待される。Siを用いた半導体検出器
のファノ因子 F の典型的な値は 0.1である。従って式 1.3を用いると 5.9 keVに対するエネルギー分解
能は 120 eVという値を得る。しかしながら実際は、半導体検出器の場合はガス検出器に比べて読み出
し回路系に入力される電子の数が少ないため、読み出し回路系の雑音が無視できなくなり、エネルギー
分解能の劣化をもたらす。「すざく」に搭載されているHXD (Hard X-ray Detector) による観測帯域の
うち低エネルギー側を受け持つPIN型シリコン半導体検出器では、2 mm厚のシリコンPINフォトダイ
オード素子を 2枚重ねにし、有効厚みを 4 mmとして用いる。読み出し回路系の雑音を抑えるため低温
に冷却して用いる。Einstein衛星 (米) 等ではX線分光検出器としてX線望遠鏡の焦点面に配置された。
1.3.4 CCDカメラ
ビデオカメラやデジタルカメラ等としても多用されるCCD (Charge Coupled Device) はX線検出器
としても有用である。X線 CCDカメラは、一つ一つの小さな半導体検出器をモザイク状に並べること
により、前置増幅器からみた静電容量を小さくし 、増幅器の雑音レベルを下げることに成功した検出器
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Imaging Spectrometer) としてX線 CCDカメラが搭載されている (図 1.8)。
図 1.8: 「ずさく」に搭載されているX線 CCDカメラ。
1.3.5 超伝導トンネル接合検出器
超伝導トンネル接合検出器 (STJ: Superconducting Tunnel Junction) は 、2枚の超伝導対で薄い絶
縁膜を挟んだ構造をしている。STJ素子にて X線が光電吸収される際に生成された光電子がクーパー









器に比べて X線検出効率が低い。また、分散角が入射 X線の波長に比例するため、波長の短い (エネ
ルギーの高い) X線に対しても高いエネルギー分解能を得ることができない。さらに、分散型分光器で
あるため、空間的に広がった天体に対しては高いエネルギー分解能を得ることができない。つまり、回
折格子を用いた観測に適した対象は、軟 X線で明るい点状の X線源に制限される。回折格子は X線望
遠鏡とその焦点面の間に配置され、エネルギー分解能は望遠鏡の角度分解能や X線エネルギー等に依
1.3. X線検出器 9
存する。具体的にはEFWHM / E2であり、典型的に 1 keVの X線に対してEFWHMは数 eV程度
となる。現在軌道上で観測を行っている Chandra衛星 (米) には透過型回折格子 (HETG: High Energy
Transmission Grating、LETG: Low Energy Transmission Grating)、XMM-Newton衛星 (欧州) には
反射型回折格子 (RGS: Reection Grating Spectrometer) が搭載されている。
1.3.7 X線マイクロカロリメータ
X線マイクロカロリメータは、100%に近い検出効率と半値幅約 10 eVのエネルギー分解能を実現し、







1.3.7.1 半導体サーミスタ型 X 線マイクロカロリメータ
半導体サーミスタ型X線マイクロカロリメータは、半導体素子の電気抵抗の温度依存性を温度計とし






のように表すことができ、典型的に R  -6 程度を実現することができる。そして、これまでに実験室
では 5.9 keVのX線に対してEFWHM= 3.2 eVというエネルギー分解能が得られている。日本のX線
天文衛星「すざく」の XRS (X-Ray Spectrometer) として 66素子の半導体サーミスタ型X線マイク
ロカロリメータが搭載され、最初期の観測でEFWHM= 6.7 eVのエネルギー分解能を達成した実績が
ある。2014年に打ち上げ予定のX線天文衛星「ASTRO-H」の SXS (Soft X-ray Spectrometer) として
も搭載される予定である。
1.3.7.2 超伝導遷移型X線マイクロカロリメータ
超伝導遷移 (TES: Transition Edge Sensor) 型X線マイクロカロリメータは、超伝導体を素子として
用い、X線の入射、吸収による温度上昇を超伝導遷移端における急激な電気抵抗の変化として測定する。
つまり、超伝導体の臨界温度付近の電気抵抗の急激な温度依存性を温度計として用いる (図 1.9)。この
タイプの温度計を TESという。TESは X線マイクロカロリメータだけではなく、赤外線や電波 (マイ
クロ波、サブミリ波等) のボロメータとしても用いられている。TES温度計の絶対感度 Rは、超伝導
体素子の電気抵抗を Rとすると、式 1.4によって表すことができ、R 1000という半導体サーミスタ
型の 100倍以上の感度を実現することができる。TESに用いる超伝導体は、Ti/AuやMo/Cuの 2層薄
膜などが主流である。温度計の感度が向上したことによって、半導体マイクロカロリーメータと比べて
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図 1.9: 超伝導薄膜の相転移端。
され、WHIM探査に利用される予定である。また地上の分析装置として、SEMなどの EDX (Energy
Dispersive X-ray spectrometer) としての研究もすすめられている。
1.3.7.3 金属磁気型X線マイクロカロリメータ
金属磁気マイクロカロリメータ (MMC: Metallic Magnetic Calorimeter) は素子の温度上昇を電気抵
抗の変化として読み取る代わりに、強磁性体の磁化の変化として読み出す (図 1.10)。常伝導金属中に磁
性原子 (エルビウム Er が主流) をドープした金属磁気温度計に、磁場を印加し磁化量の温度変化を測定
する。磁気カロリーメータのエネルギー分解能は、素子のフォノンノイズと SQUID読み出し系のノイ
ズによって決まる。ドイツのハイデルベルグ大学とアメリカのブラウン大学の共同研究により開発が進
められており、エルビウム-金の素子による金属磁気型 X 線マイクロカロリメータでは、5.9 keVの X
線に対してEFWHM= 2.7 eVというエネルギー分解能が得られている。
図 1.10: 金属磁気マイクロカロリメータ (MMC) の概要図。
1.3.7.4 動インダクタンス検出器
動インダクタンス検出器 (KID: Kinetic Inductance Detector)は、光子の入射による温度変化によっ
てCooper対の密度が変化することで生じる超伝導体のインダクタンス (動インダクタンス) の変化を温
1.4. 次世代のX線分光器に要求される性能 11


















だ検出されていないこの問題を「missing baryon問題」といい、これらのバリオンを総じて dark baryon
ないしはmissing baryonと呼ぶ。missing baryonは宇宙流体シミュレーションによって、密度が小さい
領域については銀河団同士をフィラメント状につなぐ 105-107程度のガスとなって分布していることが















WHIM検出のため、我々は軟X線精密分光ミッション「DIOS (Diuse Intergalactic Oxygen Surveyor)
」を進めている (図 1.14)。DIOSミッションは、宇宙に広がる電離した銀河間物質からの酸素輝線検出
を通じてmissing baryonの存在とその物理的諸性質を探ることを主目的としたものである。酸素輝線 -








わかる。シミュレーション結果から、輝線に対する感度として約 1011 /erg/cm2/sr があれば、全バリオ








図 1.15: DIOSの 10万秒の観測で期待される
WHIMからのエネルギースペクトル。




















X線マイクロカロリメータ (以下、マイクロカロリメータ) は、入射X線光子の 1つ 1つのエネルギー
を素子の温度上昇として測る検出器である。入射する X線の温度上昇は極めて小さいものであるが (
数 mK) 、素子を 100 mKと極低温下で動作させ、さらに高感度の温度計を用いることで、微小な温




























































となる (図 2.2) 。厳密には入射 X線による素子の温度上昇で C も変化するので、エネルギーと温度上
昇の関係には非線形性がある。吸収体で生じた熱はサーマルリンクを介して低温熱浴へとゆっくりと流
れ、再び定常状態へと戻る。素子が定常状態に戻るまでの時定数  は、C と Gで決まる。典型的に数








温度 T の物質中のフォノンの平均のエネルギー "は
" = kBT (2.4)































に於いては、金属の定積比熱 c はフォノンに起因する格子比熱 cl と伝導電子に起因する電子比熱 ce と
の和として、
c = cl + ce = T
3 + T (2.9)
と書ける。これよりそれぞれ温度の 3乗および 1乗に比例し、エネルギー分解は温度の 5/2から 3/2
乗に比例する。よって、素子の動作温度を可能な限り低くすることも重要である。現実的に T は冷凍機
によって安定に保持することができる100 mKが主流である。典型的に Cは最小 pJ/Kオーダーとな
り、結局、keVオーダーのX線エネルギーを最大 mKオーダーという微小な温度上昇として測定するこ
とになる。これを精密に測定するためには高感度の温度計とノイズの抑制が必要となる。
2.3 超伝導遷移端温度計 (TES: Transition Edge Sensor)



















数帯域では逆に小さくなる。読み出し装置として低雑音の SQUID (2:6節) を用いると読み出しノイズ
は、Phononノイズと Johnsonノイズの和よりも図 2:4に示すように小さくすることが可能である。




























作用により 5を代入している。式 2:10より、より高いエネルギー分解能を実現させるには『動作温度 T
を下げ、素子の熱容量Cを抑え、温度計感度 を大きくすること』が必要である。しかし、ある程度の
制限も存在する。X線光子のエネルギーが大きいと温度変化によって遷移端から外れてしまい、エネル

































(1 + 2)(1 +M2)Emax (2.14)
と表すことができる。ここで、はTESの電流感度であり、=dlnR/dlnIで表される。またMはExcess
ノイズのファイクターである。













2.5. 電熱フィードバック (ETF: ELECTRO-THERMAL FEEDBACK) 23
熱伝導度は












(Tn   Tnbath) (2.17)
と式 (2.15)を積分して計算できる。









と書ける。ただし、Vbはバイアス電圧、G0はG = G0Tn 1を満たす定数 (Gは熱伝導度)、R0は動作
点での TESの抵抗値、Tbathは熱浴の温度である。



























となる。最後の項のGはTESの温度 T での熱伝導度G(T )を表す。以後単にGと書いた場合はTESの
温度 T での熱伝導度を表すこととする。式 (2.20)の解は、






















































SQUID (Superconducting QUantum Interference Device) とはジョセフソン効果を利用した素子で、
図 2.6のように 2つのジョセフソン接合を並列に持つリングである。2つの接合の位相差とリングを貫く
磁束との間には





0  h=2e = 2:06 10 15 Wb (2.32)
という定数である。ジョセフソン接合が超伝導状態のとき、バイアス電流 IBは
















































を達成している。デザインは 3232ピクセルのアレイ素子で、35 m角の TESの上に Auのマッシュ
ルーム吸収体が 4.5 mの厚さで形成されている。図 2:8に最高性能を出した素子の写真を示す。また図
2:9が 5.9 keVのX線を照射した際のエネルギースペクトルである。
図 2.8: 世界最高のエネルギー分解能を持つGCSF/NASAのTESカロリメー
タ。(a) 3232ピクセルアレイの全体像。 (b) TESカロリメータの SEMイ
メージ。 (c) (b)の拡大イメージ。
アメリカのNIST (National Institute of Standards and Technology) でもTESカロリメータの開発が
なされており、こちらでは TESにMoと Cuの 2層薄膜を採用している。400 m角の TESに 5.9 keV
のX線を照射したところ、EFWHM=2.4 eVという高性能を達成している。また、こちらではより高い
エネルギー帯域であるγ線を測るTESカロリメータも開発されている。構造はMo/CuのTESの上に 1
mm角の Snが吸収体として形成されている。こちらは 103 keVのγ線を照射し、EFWHM=42 eVを
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図 2.10: (a) NISTの TESカロリメータ。(b) X線を照射した際に得られたエネル
ギースペクトル。
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2006年から TESカロリメータ素子の製作、測定を全てグループ内 (主に首都大学東京 (以下、首都














上記に理由で、TESの材料として Ti を選択した。Ti は非常に酸化しやすい金属である。このため、
Auを保護層としてTi 上に形成する二層薄膜にしている。バルクTiの超伝導転移温度Tcは 390 mKで










これまでに自作した 200 m角の TESカロリメータ素子 (TMU146-4d) では、5.9keVの X線に対
して EFWHM=2.8 eVという最高性能を達成している。これは世界最高性能である NASA/GSFCの
EFWHM=1.6 eVに迫る高いエネルギー分解能である。以下に最高性能素子とエネルギースペクトルを
示す (図 3:1)。200 m角の TES (Ti/Au) の上に 120 m角のAuの吸収体がのっている。
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株式会社 (MHI: Mitsubishi Heavy Industries) と共同で開発を進め、構造は 200 m角のTES (Ti/Au)
のみで吸収体はのっていない。この 256ピクセル素子に 5.9keVのX線を照射し、EFWHM=4.4 eVの
分解能を得ている。以下に最高性能素子とエネルギースペクトルを示す (図 3:2)。
図 3.2: MHI素子。(a) 基板全体図。(b) 1ピクセルの拡大写真。 (c) Mn-Kを照射した際に
得られたエネルギースペクトル。
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3.3 素子の製作方法








3.3.2 TES (Ti/Au) 成膜
TESカロリメータ素子製作では、両面窒化膜 (Si3N4膜) 付きの Si (110) 基板を使用しており、窒化膜
は主にオランダのC2V社に依頼し 4inchの Siウエハー上に成膜してもらっている。Si基板の厚さは 300
m 、窒化膜は 400 nmとなっている (図 3.4) 。素子製作にはこの 4inchの窒化膜付き Si基板を ISASに
あるダイサーで 2 cm角にダイシングし利用する (図 3.5) 。
まず、この 2 cm角の Si基板上に TES部分となる Tiと Auをスパッタリング法により成膜する。ス
パッタリング法とは高エネルギー粒子をターゲット材料に衝突させ、気相中に放出されたターゲット材
料粒子を基板上に堆積させる方法である。装置は首都大が所有するULVAC社製の超伝導薄膜成膜装置
を使用する (図 3.6) 。 10 6 Pa程度に保たれた高真空のチャンバー内に不活性ガス (Arガス) を導入
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図 3.4: 4inch Si基板。





とが出来、準備室と成膜室の 2つで構成されている。成膜室の真空度は 1 10 8 Paまで到達可能で
あるが、経年劣化等により現在は  10 7 Pa程度となっている。スパッタ装置の仕様は表 3.1に示す。
前章で述べたように、この TESの転移温度がカロリメータの動作温度に効いてくるので、最適な動作
温度である  100 - 150 mK で TESが転移温度するように、Ti/Auの膜厚を最適化しなくてはいけな
い。 図 3.6は使用したスパッタ装置である。準備室と成膜室と分かれており、準備室では板を交換した
図 3.6: Ti/Au スパッタ装置。 図 3.7: Ti/Auが成膜された Si基板。
表 3.1: Ti/Au スパッタ装置の仕様。
準備室 到達真空度  1 10 6 Pa
準備室 基板収容枚数  2インチが 3枚
成膜室 到達真空度  1 10 8 Pa
成膜室 基板収容枚数  2インチが 1枚
ターゲット{基板距離 60 mm
スパッタ時のAr圧力 11.7 sccm
成膜速度 Ti 59.5 nm/min
Au 191.3 nm/min
膜厚分布  5 ％以内
り逆スパッタを行い、成膜室ではTiとAuをスパッタする。準備室と成膜室はゲートバルブを挟んでつ
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ながっており、成膜室を大気にさらすことなく準備室を開けて基板の交換を行う事が出来る。この為、



















グガスは C4F8、SF6の 2種類である (図 3.8) 。
図 3.8: ICP式RIE装置。
DRIE法で裏彫りをする前に、まず Si3N4膜上に裏彫りする形にパターニングを行う必要がある。裏
側の Si3N4膜にスピンコーター (図 6.1) でポジ型レジスト S1818Gを薄膜状かつ均一に塗布し、さらに
基板との密着性を高めるために 115℃に熱せられたベーキングオーブン (図 3.10) で 2分半ベークを行
う。この際、TESを DRIEのエッチングガスから保護する為に TES側にもレジスト S1818Gを塗布し
ておく。レジストにはROHM＆HAAS社製のポジ型レジスト Shipley series S1818Gを使用しており、
感光性を持ち、フォトリソグラフィー工程で使用されるフォトレジストである。この疎水性のフォトレ
ジストは基板との密着性が悪いため、予めプライマーとよばれる親和剤 HMDS (ヘキサメチレジシラザ
ン) を基板に塗布しておき、その後レジストを塗布する (図 3.11) 。














表 3.2: レジスト S1818Gのリソの条件。
スピンコーター 3000 rpm , 30 s
ベーキング 115 ℃ , 150 s
アライナー露光時間 5 s
現像時間  180 s
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このパターニングされた基板をRIE装置 (図 3.8)に組み込み、ドライエッチングによって Si3N4膜を
堀り、最後にアセトンでレジストを除去すれば裏彫り終了である。














響を打ち消す効果を示すのである (図 3.16) 。最後にレジストをアセトンで除去し、TESのパターニン
グは完了する。
3.3. 素子の製作方法 39
表 3.3: Ti/Au エッチャント。
Ti etchant 60℃ , H2O2
Ti etching rate 13 nm/min
Ti chemical eq. Ti + 2H2O2 + 4H
+ ! 4H2O+Ti4+
Au etchant 常温 , AURUM-101
Au etching rate 500 nm/min
Au chemical eq. 2Au + 3KI3 ! KI + 2AuI・KI3
図 3.15: TESパターニングのプロセスフロー。
図 3.16: Ti/Auのオーバーハング構造。
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3.3.5 Al配線加工
TESカロリメータでは、TESとSUQUID間の配線は超伝導で電気抵抗がゼロになることが必要である。
そこで、転移温度が 1.2 K であるAlを配線に使用し、宇宙研にあるCANON-ANELVA社製 L-210S-FH
装置 によりRF マグネトロンスパッタリングを施し、Al配線を形成する。
表 3.4: Al スパッタ装置の仕様。













成膜室 到達真空度  10 5 Pa
成膜速度 数 10  数 100 nm/min
TESカロリメータでは、X線の検出効率を上げるために吸収体として
TESの上にAuを成膜している。成膜方法は宇宙研にある SANYU 電子
製 EB蒸着装置 SVC-700LEBによる電子ビーム (EB) 真空蒸着法であ








吸収体が形成される。 図 3.18: EB蒸着機
3.3.7 メンブレン構造形成
最後は吸収体の熱を熱浴へ排熱するサーマルリンク部分となるメンブレンを形成する。メンブレンは












ケル形をした治具に基板表面を密閉するようにセットし、350 rpm で対流したKOH水溶液内に浸す (図
3.20) 。Siと水酸化イオンの半反応式は以下の通りである。
Si + 4OH! Si(OH)4 + 4e  (3.1)
4H2O+ 4e
  ! 4OH + 2H2 " (3.2)



























我々のグループではこれまでに、1 cm2 の面積中に 200 m 角のピクセルを 1616 のアレイの素子に
ついてエネルギー分解能 EFWHM=4.4 eV を得た。この素子は TES の両端から配線が伸びる構造 (以
下、単層配線構造) をしている (図 4.1)。DIOS の要求する有効面積 1 cm2 及び単ピクセルでのエネル
































従来型配線(16	  ×	  16	  pixel)	
図 4.1: 従来の 16  16 アレイデザイン




である。図 4.2 に積層配線デザイン図、表 4.1 に各パラメータを示す。上下に重なった構造により、配
線スペースの削減につながる他、ホットとリターンを流れる電流がお互いの磁場を打ち消す効果がある。
積層配線の形成はセイコーインスツル株式会社 (以下、SII 社) 及びエスアイアイ・ナノテクノロジー
社 (以下、SII NT 社) に依頼し、図 4.3 に示すように 1 枚の '4 inch シリコンウェハから 2 cm 角 44
ピクセルアレイ基板が導通用・TES 付け用が各 2 枚、2 cm 角 1616 ピクセルアレイ基板が導通用・
TES 付け用が各 1 枚、3.5 cm 角 2020 ピクセルアレイ基板が導通用・TES 付け用が各 1 枚、計 8 枚
切り出せるようになっている。上部配線と下部配線の厚さはそれぞれ 50 nm と 100 nm である。選定の
結果、配線は超伝導体であるアルミを採用し、約 1.2 K で超伝導転移する。上下配線のコンタクト部分




















図 4.2: 積層配線 20× 20 アレイデザイン 図 4.3: 積層配線マスクデザイン
アレイサイズ 44 88 2020
TES サイズ [m 角] 200 200 200
ピクセルピッチ [m] 500 500 500
上部配線幅 [m] 20 20 10
下部配線幅 [m] 30 30 15
上部配線厚み [nm] 50 50 50
下部配線厚み [nm] 100 100 100
表 4.1: 積層配線デザインの各パラメータ
4.3 製作プロセスの確立




1.	  配線形成	  @	  SII	  NT	
2.	  TES	  スパッタ	  @	  首都大	
3.	  TESパターンフォトリソ	  
	  	  	  	  @	  宇宙研	  
	  







	  	  	  	  	  SiNx	  
	  
←	  Si	  基板	  
















4.	  Au	  エッチング@宇宙研 	  
	  
	  	  	  	  AURUM	  101	  +	  NH4H2PO4	  	  
	  	  	  	  1~2	  min	  	  
5.	  Ti	  エッチング@宇宙研 	  
	  
	  	  	  	  	  H2O2	  60	  °C,	  3	  hour	  	
6.	  Au	  吸収体フォトリソ 
	  	  	  	  +	  Au	  EB蒸着@宇宙研	  
	  	
    使用レジスト :	  S1818G	  	
7.	  Au	  リフトオフ	  @	  宇宙研	
7.	  Si	  ドライエッチング	  @	  宇宙研	  
	  
	  	  	  	  DRIE	  
	  	  	  	  high	  speed	  25	  cycle	  ×	  3回	  
	  	  	  	  +	  default	  25	  cycle	  ×	  1〜2回 	  
	  
	  	  	  	  →メンブレン形成	
図 4.4: 積層配線素子の製作プロセスフロー
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1. 積層配線の形成
SII 社にて、まず 4 inch シリコンウェハの両面に酸化膜及び窒化膜を成膜する。この酸化膜・窒化膜
部分が吸収体から熱浴へと排熱するメンブレン構造となる。次に、配線構造を形成する。スパッタリン
グ法を用い 100 nm の厚さのアルミ薄膜を形成した後、混酸アルミという酢酸・硝酸・リン酸の混ざった
エッチャントにてエッチングし下部配線パターンを形成する。その上層に絶縁膜となる SiO2 を 150 nm
成膜し、コンタクトホール部分は反応性イオンエッチング (Reactive Ion Etching:RIE) 法を用いて膜の
除去を行う。上部アルミ配線については下部配線と同様に、50 nm 成膜した後に混酸アルミにてエッチ
ングを行い、パターンを形成する。最後に、コンタクトホールの強化のためにニオブを成膜する。絶縁
膜が 150 nm の厚さに対し上部配線が 50 nm と薄いので、被覆性の悪い上下配線のコンタクトを補強
する役割となる。スパッタリング法で成膜し、リフトオフ法 (不要部分を保護し、その上に金属を成膜。
保護膜を除去するとパターンが残る方法) を用いてパターンを形成する。
また、基板裏面のピクセルの真下に当たる部分は 300350 m に酸化膜・窒化膜を除去し、シリコン
を露出させておく。これがメンブレン構造を形成する際のガイドとなる。
SII 社から首都大に発送された後、宇宙研のダイサーにて 2 cm 角あるいは 3.5 cm 角の適切なサイズ
にダイシングを行う。
2. スパッタによる TES 薄膜の形成
首都大のスパッタリング装置にて TESの成膜を行う。まず、5× 10－ 5 Pa以下の真空度に保たれた
準備室にて逆スパッタリングを用いて基板表面の自然酸化膜及び汚れを除去する。従来のプロセスでは
スパッタ時に基板表面は窒化膜しか成膜されていなかったため、逆スパッタのレシピは 100 W で 1 分
間であった。しかし、積層配線ではアルミ配線が既に形成されており、アルミの自然酸化膜を取り除く




は 100 nm 必要となる。膜厚比と転移温度の関係から従来はチタンが 40 nm、金が 80 nm の膜厚比 2
が転移温度が 100 mK と最適であったが、積層配線を製作する上でチタンを 100 nm と厚くしたこと
で、金もその 2 倍の 200 nm 成膜する必要がある。しかし、チタンを厚くしたことにより、薄膜の近接
効果が効きづらくなってしまい転移温度が Tc 250 mK と要求値よりかなり高くなってしまう。
首都大のスパッタ装置にて成膜した素子には全て通し番号の ID (例: TMU 123) をつけている。
必要ならばスパッタを行った後に全面に TES が成膜された状態 (ベタ膜状態) で RT 測定を行い、転
移温度などの特性を確認する。
3. TES パターンフォトリソグラフィー
宇宙研 MEMS クリーンルームにて作業を行う。アセトン・イソプロパノール (IPA)・純水を用いて
基板表面を洗浄した後、スピンコーターにて HMDS 及びレジスト S1818G を基板全体に均一に塗布し、
2 分半ベーキング、3 分乾燥させる。両面アライナーにてマスクと基板四隅にあるアライメントマーク








金のエッチャントである AURUM 101 にアルミを保護するためのリン酸二水素アンモニウムを飽和
量 (3 mol/l = 17.25 g) 混ぜたものを、積層配線素子用のエッチャントとして用いる。本来ならば金の










チタンのエッチャントは 60C に湯煎・保温した 35%過酸化水素水である。この中にディッパーを用






ている。このプロセスでも、アライメントを行った後に紫外光を 5 秒間照射し、NMD-3 にて現像する。




















エッチングは TES high speed を 25 cycle3 回、TES default を 25 cycle12 回 (1 回目の彫り具
合を見て 2 回目を追加) 行う。各レシピの内容については表 4.2 に示す。
レシピ名 SF6 時間 (E : エッチング) C4F8 供給時間 (P : 保護) 1 サイクル レート
TES high speed 3 s または 6.5 s 3 s E!E!P 4.2 m
TES default 3 s 2.5 s E!P 0.4 m
表 4.2: 使用した DRIE エッチングレシピ
4.4 作成した積層配線素子の性能
DIOS に搭載 するためには歩留まりが 90%以上、TES の転移温度が 100 mK、TES の超伝導転移
がシャープであり常伝導抵抗は数 100 
、超伝導転移後の残留抵抗が数 m
 以下、臨界電流が 100 A
以上、エネルギー分解能は 5 eV 以下が要求される。配線の材質、TES の膜厚、金のエッチャント、メ
ンブレン構造のためのエッチングレシピなど問題を一つずつ解決していき、要求値を満たす様な積層配
線 TES 型マイクロカロリメータの製作プロセスを確立した。
確立されたプロセスで製作された 44 ピクセルアレイによる素子 TMU284 の RT 測定をした結果、
歩留まりは 94%、常伝導抵抗は 153 m
、残留抵抗は 0.28 m
 と要求値を満たしていた。臨界電流が
30 A とやや低かった他、転移温度が 260 mK と要求値に対し高くなってしまった。これは TES と
上部配線間の段切れを防ぐために TES の膜厚をチタンが 100 nm、金が 200 nm と上部配線よりも厚く
せざるを得なかったためである。また、TMU284 の X 線照射試験を行い、積層配線素子で初の X 線信
号を検出した。エネルギー分解能は 100 eV と高く、TES の膜厚を厚くしたために高くなった転移温
度とピクセルの熱容量が効いてきているものと考えられる。
図 4.5: TMU284 の完成後、全体像 (左) 及びピクセル部分の光学顕微鏡写真 (右)
また、44 ピクセルアレイで確立した積層配線素子の製作プロセスを、2020 ピクセルアレイに適
用し製作及び評価を行った。製作した 2020 ピクセルアレイの TMU293 は、TMU283 の結果を受け
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図 4.6: TMU284 pixel ID:0301 の RT 測定の結果。左は対数スケール、右は線形
スケールである。
図 4.7: TMU284 で得た 5.9 keV の鉄 55 線源に対する X 線信号
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留まりが 60%という低さも問題であり原因を探るために SEM 及び FIB にて観察を行ったところ、上
部配線の傷による断線や上部配線- TES 間のコンタクトが不十分であるということがわかった。
積層配線を用いた TES 型マイクロカロリメータを製作するにあたり、TES の膜厚を薄くし転移温度
を下げること、上部配線- TES 間のコンタクトの改善、配線の傷耐性の向上が必要である。次章では、
上記の問題を改善するためのプロセスあるいは構造の変更案を述べる。
図 4.8: TMU293 の完成後、全体像 (左) 及びピクセル部分の光学顕微鏡写真 (右)
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グしたレジストに熱を加えダレさせた (リフロー) 上で、イオンビーム軸に対し 45程度角度をつけ回転
させることで傾斜のついた配線ができる (図)。
この構造を採用するメリットとしては、積層配線の製作プロセス (図 4.4) の 1 においてレジストリフ
ローを挟み上部配線の形成方法をイオンミリング法に変更するだけであるので、配線デザイン及び以降
のプロセスを変更する必要がなく簡単に試作・評価が行える。
図 5.1: 従来の積層配線素子 (左) 及び傾斜付き積層配線素子 (右) のピク
セル部分断面図







図 5.3 1 にあるように、3 inch シリコンウェハ (シリコン厚み 300 μm、酸化膜厚み 300 nm) 上にア





HMDS・レジストを基板表面全体に均一に塗布した後 115C で 2 分半プリベークし、3 分乾燥させる。
その後両面アライメント装置にて 3.5 cm 角 TES 付け用アルミ上部配線パターンをアライメントし、紫



















































































であり、削れ具合を見て都度時間を短縮・延長する。その後 O2 アッシング ! アセトン超音波洗浄 !
IPA リンスによってレジスト除去を行うが、サイクルあるいは素子によって方法を変えているのでそれ
ぞれの項目に記載する。
5. スパッタによる TES 薄膜の形成
以降のプロセスは従来の積層配線用のプロセス (4.3) と基本的に同じである。
首都大のスパッタ装置にてチタンと金の二層薄膜を基板表面全体に成膜する。今回の試作ではチタン




宇宙研にてレジスト S1818G を使用し TES パターンを形成する。このプロセスにおいても使用した
マスクは従来の積層配線素子の製作プロセスにおいて TES を形成する際に使用したものと同じである。
7. エッチングによる金のパターニング
ヨウ素系溶液である AURUM 101 を 50 ml とアルミを保護するための二酸化リン酸アンモニウムを
飽和量の 3 mol/l(17.25 g) 混ぜ合わせたものをエッチャントとして用いる。リン酸塩の溶け残りがある
とアルミがしっかりと保護されないため、本試作ではマグネチックスターラーを用い完全に溶解させる。
エッチャントとテフロン十字形磁気撹拌子を 50 ml ビーカーに入れ、60C に設定したマグネチックス
ターラーにて充分に撹拌した後、エッチャントを常温に戻しピンセットで掴んだまま素子を 12 分ほど
浸け、金が溶け残っていないことを確認した後引き上げ、純水で洗浄する。エッチングレートは過去の
条件だしから 2.2 nm/sec である。
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8. エッチングによるチタンのパターニング
テフロン製ディッパーに基板を図 5.6 の様に固定し、60C に湯煎・保温した過酸化水溶液 (35%) の
中に 3 時間浸し、取り出した後純水にて洗浄する。
9. RT 測定
完成した素子を希釈冷凍機あるいは無冷媒希釈冷凍機内で 100 mK 以下の極低温まで冷却し、常伝導
状態から超伝導状態への遷移特性、特に転移温度と抵抗値を測定する。
5.3 TMU 325 の試作
過去の結果から、リフロー温度を 120C に設定。この温度ではレジストがダレすぎることはなく、各
配線も分離されていた。イオンミリングを 9 分行った後も配線は綺麗に分離していた。Al 100 nm -1 と
同様、ミリング後のレジスト除去には O2 アッシングの後アセトン超音波洗浄、IPA リンスを行った。レ
ジストの上部配線パターニング以降のどこかのプロセスにおいて、ピンセットの様なものでついた引っ
かき傷によって複数箇所が断線してしまっていた。
この素子も転移温度が 100 mK になる様に、チタン及び金の膜厚をそれぞれ 40 及び 130 nm に設
定しスパッタを行った。完成後の SEM 観察 (図 5.14) ではアルミ上部配線と TES のコンタクトは取れ
ているように見えた。希釈冷凍機にて RT 測定を行った結果、アルミの超伝導転移は見られたものの、





図 5.4: Al 200 nm -1 の完成後 SEM 写真。左: ピクセル部分全体像。白色部分が金 (TES
表面)、薄い灰色部分がアルミ上 部配線。右: 上部配線と TES のコンタクト部分拡大 SEM
写真。
5.3.1 TMU 325 試作まとめ
レジストリフロー時に 120C に温度を設定し 20 分間加熱した。その結果レジストが近接したパター
ンと融合することなく、120C が適切な温度であったと言える。


















図 5.5: TMU 325 pixel ID:0820 の RT 測定結果
また、チタンを 40 nm、金を 130 nm で成膜した。上部配線が 200 nm とチタンに対し厚いにも関
わらず、SEM 観察の結果段切れを起こしている様には見えない上にパッド - ピクセル間も導通してい
た。RT 測定の結果、常伝導抵抗が 220 m
 と正常な値であることからも、TES 膜厚を薄くしても上
部配線とのコンタクトがとれていることが確認できた。しかし、想定転移温度 100 mK であったが、
冷凍機の最低到達温度 93 mK まで冷却しても転移を確認できなかった。超伝導転移および残留抵抗
の確認を行わない限り傾斜付き配線の採用について評価ができないため、次サイクルでは想定転移温度
を 150 mK と確実に転移が見える様引き上げて製作を行う。
5.4 転移温度条件出し (TMU334, 335, 336)
2 cm 角のシリコン基板上に TES を成膜したものを、希釈冷凍機にて冷却し転移温度を測定した。今
回の条件出しでは、チタンの膜厚は 40 nm と固定した上で金の膜厚を 20, 80, 100 nm と 3 種類用意し
た。C2V 社の両面窒化膜付きシリコン基板上にチタンを 40 nm、金を 80 nm 成膜した TMU334 は、
単層配線型の時代に転移温度が 100 mK で最適であった膜厚に揃えた。同じく C2V 社の両面窒化膜
付きシリコン基板上にチタンを 40 nm、金を 20 nm 成膜した TMU335 は、チタンの転移特性に異常
がないか確認する為のものである。両面に酸化膜及び窒化膜のついたシリコン基板上にチタンを 40nm、
金を 100 nm 成膜した TMU336 は、従来型の積層配線時代に転移温度が最も低く (250 mK) 最適で
あった、チタンに対する金の膜厚比を 2.5(当時はチタンが 100 nm、金が 250 nm) に揃えた。
同時期に成膜した 3 枚を同時に測定した結果及び以前の条件出し結果をプロットし、近似直線を引い
たものが図 5.23 である。緑色バツ印が 2013 年 7 月の今回の結果であり、青丸印と赤菱形印がそれぞれ
2012 年 7 月に九州大学 ADR、2013 年 1 月に首都大希釈冷凍機にて測定をした結果である。ただし、
赤菱形印はチタン、金、チタンと三層になっているものである。金の厚みが 20 nm と 80 nm の素子は
それぞれ 320 mK と 185 mK で超伝導転移が確認できたが、100 nm の厚みの素子は転移が冷凍機の最
低到達温度 130 mK まで確認できず、転移温度は 130 mK 以下であると考えられる。
今回のように希釈冷凍機では最低到達温度が 100 mK 以上と、素子の転移温度の要求値よりも高く
なってしまうことがある。超伝導転移が見られないと試作としての評価を行うことができないため、次
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のサイクル 2 での設定転移温度は 150160 mK と、希釈冷凍機の冷却能力から余裕を見た温度に設定
することにした。今回の条件出し結果から、そのために必要な膜厚はチタンが 40 nm で金は 90 nm と
した。
図 5.6: 転移温度条件出しに使用した素子 TMU 334(左)、TMU 335(中)、TMU 336(右)
date Tmin [mK] ID 膜厚 (Ti/Au) [nm] Tc [mK] 残留抵抗 [m
] 常伝導抵抗 [m
]
2013/07/15 130 TMU 334 40/80 185 2 285
TMU 335 40/20 320 3 1800
TMU 336 40/100 <130 - 192
表 5.1: 転移温度条件出しの結果
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図 5.7: チタンの厚みを 40 nm に固定した時の、金の厚みと転移温度 Tc
の関係。緑色バツ印が今回得られた条件出しの結果 である。
5.5 TMU 349 の試作
5.5.1 Al 上部配線パターニング
プロセス前に超音波洗浄後、窒素ガンで乾燥させた。露光時間は 5 秒、現像は 8 分 37秒、洗浄は 7
分 30 秒行った。光学顕微鏡での観察ではほとんどコンタミは見られなかったが、こレジストが薄く残っ
ているように赤みがかって見えた。レジストパターン周囲にザラつきは見られなかった。
図 5.8: TMU 349 のアルミベタ膜状態 (左) 及び上部配線用レジストパターニングを行った
後 (右)
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図 5.9: TMU 349 の上部配線用レジストパターニング後、光学顕微鏡写真。左: ピクセル部
分。右: パッド部分
5.5.2 レジストリフロー及びイオンミリング
図 5.10: TMU 349 のレジストリフロー前 (左) 及びリフロー後 (右) の光学顕微鏡
写真
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図 5.11: TMU 349 のイオンミリング後のレーザー顕微鏡写真
5.5.3 TESスパッタ
Ti/Au = 40/90 nm で成膜した。作業中に特に問題もなく、綺麗に成膜できた。成膜後に無冷媒希釈
冷凍機にて RT 測定を行い、170 mK で超伝導転移を確認した。また、常伝導抵抗・残留抵抗ともに
それぞれ 150220 m
 23 m
 と正常値であった。なお、3 チャンネルとも TES 膜上にボンディング
している。
date Tmin [mK] Ch Tc [mK] R [m
] @150 mK R [m
] @200 mK
2013/11/26 94 1 170 2 220
3 175 2 216
4 170 3 159
表 5.2: TMU 349 の TES ベタ膜状態での RT 測定の結果
















200 Ohm / 20 uV (0.1 uA)-up
200 Ohm / 20 uV (0.1 uA)-down
図 5.13: TMU 349の TESベタ膜状態での RT
測定の結果 (Ch.1)
















200 Ohm / 20 uV (0.1 uA)-up
200 Ohm / 20 uV (0.1 uA)-down

















200 Ohm / 20 uV (0.1 uA)-up
200 Ohm / 20 uV (0.1 uA)-down
図 5.15: TMU 349の TESベタ膜状態での RT
測定の結果 (Ch.4)
5.5.4 TESパターニング
図 5.16: TMU 349 の TES 用レジストパターニング後 (左) 及び金エッチング後 (右)
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図 5.17: TMU 349 の完成後 (左) 及びピクセル中心部の光学顕微鏡写真 (右)


























図 5.19: TMU 349 の RT 測定時のボンディング箇所

















200 Ohm / 20 uV (0.1 uA)-up





















図 5.20: TMU 349 pixel ID: 2008 のRT測定結果。左はリニア、右はログスケールである。
/home/seiya/work/TES/20131206/TMU349-4/plot-tmu349-4.com
10 4































図 5.21: TMU 349 pixel ID: 0720 のRT測定結果。左はリニア、右はログスケールである。
図 5.22: TMU 349 pixel ID: 1120 のRT測定結果。左はリニア、右はログスケールである。

















20 Ohm / 20 uV (1 uA)-up



































20 Ohm / 20 uV (1 uA)-up
20 Ohm / 20 uV (1 uA)-down



















図 5.24: TMU 349 pixel ID: 1501 のRT測定結果。左はリニア、右はログスケールである。
図 5.25: TMU 349 pixel ID: 0801 のRT測定結果。左はリニア、右はログスケールである。
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図 5.26: TMU 349 pixel ID: 0110 のRT測定結果。左はリニア、右はログスケールである。
図 5.27: TMU 349 pixel ID: 1020 のRT測定結果。左はリニア、右はログスケールである。
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date Tmin [mK] Ch pixel ID Tc [mK] 残留抵抗 [m
] 常伝導抵抗 [m
] Ic [A]
2013/12/06 88 1 1301 - - - -
2 0111 - - - -
3 2008 170 20 1.5103 @200mK 未測定
4 0720 160 60 1.4104 @200mK 未測定
2013/12/26 85 1 1120 160 2 @85mK 842 @200mK <30
2 0112 - - - -
3 2018 160 4 @85mK 2.1103 @200mK <10
4 1501 170 1 @85mK 508 @200mK <30
2013/01/20 78 1 0801 175 0.3 @90mK 378 @220mK 未測定
2 2004 - - - -
3 0110 170 1 @90mK 1.1103 @220mK 未測定
4 1020 170 1 @90mK 134 @220mK 未測定
表 5.3: TMU 349 のRT測定全 3回のまとめ
5.5.6 TMU 349 試作まとめ





5.6 TMU 349 の断面観察
前の節でTMU 325 の RT の超伝導転移を確認し、常伝導抵抗・残留抵抗ともに従来の積層配線素子
から改善した。この節では FIB-SEM を用いて TMU 349 の断面を観察し、段切れが起きていないこと
を確認する。使用した装置は 理化学研究所のナノサイエンス研究棟 CR 内にある Hitachi NB5000。断
面を観察したピクセルは pixel ID:1020、観察位置は 1. 上部配線 - TES、 2. TES 中央部、3. TES - コ
ンタクトホール、4. コンタクトホールの 4 箇所である (図 5.28)。また、TES - コンタクトホールに関
しては eds(Energy Dispersive X-ray Spectrometer) による元素分析も行った。
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① 上部配線 – TES	
② TES中央部	
③ TES – コンタクトホール	
④ コンタクトホール	
観察位置	





図 5.29: 上部配線 - TES の断面図。段切れがなく、キレイに傾斜付き配線の上に TES が成膜できてい
ることを確認できる。
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図 5.31: TES - コンタクトホールの断面図。段切れは見られない。
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x5.2 プロセス 3 参照。
4. イオンミリング
x5.2 プロセス 4 参照。
5. スパッタによる TES 薄膜の形成
首都大のスパッタ装置にてチタンと金の二層薄膜を基板表面全体に成膜する。今回の試作ではチタン
の膜厚は 40 nm に固定し、金の膜厚を 70110 nm の間でサイクルによって変えた。
6. TES パターンフォトリソグラフィー
宇宙研にて S1818G を素子のに塗布し、2.5 分ベーキング固化させ、マスクアライナーで露光する。現
像液 (NMD-3) に浸し、余分なレジストを除去、レジスト上に TES のパターンを転写させる。このプロ
セスにおいて使用したマスクも新しいパターンのものである。図 6.1 にスピンコーター、図 6.2 にベー
キングの様子、図 6.3 にマスクアライナーを示す。
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図 6.1: スピンコーター 図 6.2: ベーキングの様子。 図 6.3: マスクアライナー
7. エッチングによる金のパターニング
x5.2 プロセス 7 参照。
8. エッチングによるチタンのパターニング




6.2 試作 cycle 1
産総研のプロセスで本番用基板が 2枚 (wafer04,05)、練習用基板が 3枚 (wafer01,02,03)の計 5枚を製
作した。本番用基板は SiO2/SiN/Si 基板上に作られているが、練習用基板は SiO2/Si テスト基板上に作
られているため、うまくメンブレンにならない可能性が高く、主にプロセスの事前確認用に使用した。
上部配線 Alの膜厚はすべて 200 nm、四隅のピクセルは導通確認用で TES のパターンが無く Al 配線
のみである。このうち、wafer01,05はプロセス 5 以降も進めた。
表 6.1: cycle1 で製作した基板の膜厚
基板 ID 上部/下部配線の膜厚 絶縁膜 (SiO2)の膜厚 基板の表面膜 Ti/Auの膜厚
wafer01 200/100 nm 180 nm SiO2/Si 40/110 nm
wafer02 200/100 nm 180 nm SiO2/Si 40/90 nm (cycle2で試作)
wafer03 200/100 nm 180 nm SiO2/Si 40/70 nm (cycle3で試作)
wafer04 200/100 nm 180 nm SiO2/SiN/Si
wafer05 200/100 nm 180 nm SiO2/SiN/Si 40/110 nm
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6.2.1 wafer01(TMU 370)
四隅のピクセルで導通の確認を行った後、プロセス 5を行った。転移温度は 150mK を狙うため、過
去の条件だしから Ti/Au = 40/110 nm とした。逆スパッタは 150 Wで 3分間行った。スパッタ後、希
釈冷凍機でRT測定を行った結果 (図 6.5)、測定した 3 ピクセルで転移温度にばらつきがあり、膜厚にば
らつきがあると考えられた。
図 6.4: wafer01 の未加工、光学顕微鏡写真。

















ch2 20 Ohm / 20 uV (1 uA)-down
ch4 20 Ohm / 20 uV (1 uA)-down





















図 6.5: wafer01 のスパッタ後のRT 測定結果。
プロセス 6では、基板とマスクの接触や現像の際にレジストがすべて流れるといった問題が発生した。
以前の基板に比べて素子とレジストの接着が弱いと考えられる。エッチング後に SEM 観察をしたとこ
ろ、TES の端の部分が溶けている様に見えた。(図 6.2.1) 冷凍機にて RT 測定を行った結果 (図 6.7)、常
伝導抵抗が 1-2
、残留抵抗が 100-1000 m
、転移温度が 180 mK であり、どれも要求値より高かっ
た。また、転移特性が非常に悪かった。
図 6.6: wafer01 のエッチング後の、光学顕微鏡写真。
抵抗値が高い部分を特定するため、上部配線 - TES、TES -下部配線に切り分けて RT 測定を行った
結果、上部配線 - TES の抵抗値は上部配線 - 下部配線の抵抗値の半分程度であったが、TES -下部配線
は数 m
 程度とかなり低かった (図 6.12)。TES にボンディングしたアルミワイヤーが下部配線まで達
している可能性が考えられる。






































図 6.7: wafer01 のパターニング後の RT 測定結果。左が pixel ID:1010、右が pixel ID:1901、
赤が温度上昇時、青が温度下降時。
6.2.2 wafer05(TMU371)
四隅のピクセルで RT 測定を行った結果 (図 6.9)、正常な Al 転移が見られた。TES の膜厚は Ti/Au
= 40/110 nm とし、wafer 01 と同様にプロセスを進めた。プロセス 7の金エッチング後に Al 配線にダ
メージが見られた。(図 6.11) wafer 01 のエッチング後にエッチャントを使い回したためにアルミ保護の
二酸化リン酸アンモニウムが不足していたと考えられる。パターニング後の RT 測定の結果 (図 6.10)、
転移は確認できず、常伝導抵抗も 1 
 と高かった。
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0101 20 Ohm / 20 uV (1 uA)-up
0120 20 Ohm / 20 uV (1 uA)-up
2020 20 Ohm / 20 uV (1 uA)-up
図 6.9: wafer05 の未加工での RT 測定結果。


















20 Ohm / 20 uV (1 uA)-up
20 Ohm / 20 uV (1 uA)-down
図 6.10: wafer05 のパターニング後の RT 測定
結果。pixel ID:0220。
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図 6.11: wafer06 のエッチング後 (左) 及び配線 (右) の光学顕微鏡写真。アルミ配線に穴のようなダメー
ジを確認できる。
wafer 01 と同じく上部配線 - TES、TES -下部配線に切り分けて RT 測定を行った結果、超伝導転移
は見られず、TES - 下部配線の抵抗値は数 m
 となり、こちらもアルミワイヤーが下部配線まで達して
いる可能性がある (図 6.12)。
図 6.12: cycle 1 の RT 測定のパラメータ一覧
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6.3 wafer 01, 05 の断面観察
cycle1 では x5 で改善された常伝導抵抗、残留抵抗、転移温度がいずれも要求値を満たさなかった。そ
こで、FIB-SEM を用いて wafer 01 と wafer 05 の断面を観察し、原因がないか探る。使用した装置は理
化学研究所のナノサイエンス研究棟 CR 内にあるHitachi NB5000。観察位置は 1. 上部配線 - TES、2.
TES 中央部 (ボンディング痕)、3. TES - コンタクトホール、4. コンタクトホールの 4箇所である (図
















① 上部配線 – TES	
② TES中央部	
③ TES – コンタクトホール	
④ コンタクトホール	
図 6.13: FIB-SEM による断面観察の測定位置。
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6.3.1 wafer 01
pixel ID:1010 の断面を観察した。素子の断面観察の前に SEM でピクセル全体を撮影した。






図 6.15: 上部配線 - TES の断面図。傾斜角が大きく、チタンと金が薄くなっていることを確認できる。
84 第 6. 傾斜付き積層配線素子の試作
図 6.16: 上部配線 - TES の断面の元素分析。傾斜の部分でチタンがかなり薄くなっている。
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図 6.17: TES 中央部 (ボンディング痕)の断面図。チタンと金は成膜されていないように見える。
図 6.18: TES 中央部 (ボンディング痕)の断面の元素分析。下部配線 Al の上に酸化膜はないように見
える。
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6.3.2 wafer 05
pixel ID:1010 の断面を観察した。wafer 05 と同様に素子の断面観察の前に SEM でピクセル全体を
撮影した。






図 6.22: 上部配線 - TES の断面図。傾斜角が大きく、一様でないことを確認できる。
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図 6.23: 上部配線 - TES の断面の元素分析。チタン、金が段切れ気味に見える。
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図 6.24: wafer05 pixel ID:1010 の TES 中央部の断面を FIB-
SEM で観察。
図 6.25: wafer05 pixel ID:1010 の TES 中央部の断面の元素分析。










図 6.27: wafer05 pixel ID:1010 のコンタクトホールの断面を
FIB-SEM で観察。
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6.3.3 断面観察のまとめ
1. 上部配線 - TES のテーパー角が急である。





ワイヤーボンディングが下部配線 Al まで達している可能性あり、TES - 下部配線の抵抗値が測定
できない原因かもしれない。しかし、ワイヤーを取ったときに剥がれた可能性もあるので、今回
の観察では特定できない。
6.4 試作 cycle 2
cycle1 の結果を受けて、cycle2 ではパラメーターを以下の様に変更した。
 レジストリフローの条件を変更 (180c^irc、20 min)
 TES の膜厚 Ti/Au = 40/90 nm
新たに産総研でプロセス 14 まで行い、wafer 06、07、08 を製作した。3 枚とも SiO2/SiN/Si 基板
上に作られている。
表 6.2: cycle2,3 で製作した基板の膜厚
基板 ID 上部/下部配線の膜厚 絶縁膜 (SiO2)の膜厚 基板の表面膜 Ti/Auの膜厚
wafer06 200/100 nm 180 nm SiO2/SiN/Si 40/90 nm
wafer07 200/100 nm 180 nm SiO2/SiN/Si 40/70 nm (cycle3で試作)
wafer08 200/100 nm 180 nm SiO2/SiN/Si
6.4.1 wafer 06(TMU 389)
スパッタは Ti/Au = 40/90 nm で行った。フォトリソグラフィー後に端の部分にレジストが少し残っ
てしまった。NMD-3 による現像は 5 分 15 秒行った。金エッチングを前回の膜厚 (110 nm) と同じ時
間 (52 秒) 行ってしまった。また、保護用の二酸化リン酸アンモニウムが完全に溶けきらず残っていた。




6.4.2 wafer 02(TMU 387)
cycle2 のピクセル確認用として試作を行った。パラメーターはすべて wafer 06 と同じだが、RT 測定
は行わなかった。エッチング後に wafer 06 と同様に配線にダメージが見られ、一部ピクセルには水滴の
ようなものが見られた (図 6.29)。
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図 6.28: wafer 06 の Au,Ti エッチング後のピクセル (左) 及びパッド (右) の光学顕微鏡写真。所々配
線にダメージが見られる。
図 6.29: wafer 02 の Au エッチング後のピクセルの光学顕微鏡写真。配線にダメージが見られ (左)、一
部ピクセルには水滴のようなものが残っている (右)。
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宇宙研 A棟 6F の Dektak で TES の膜厚を測定したところ、目標値から大きくズレていないこ
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cycle 1 からレジストリフローの条件を変更したが、cycle 2 の基板でも Al 配線 - TES の間で段
切れを起こしている可能性がある。
上記の可能性を踏まえ、次のサイクルの前に改めて TES膜厚と転移温度の条件出しを行う必要がある。
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6.5 転移温度条件出し (TMU390、391、392)
2 cm角の SiO2/SiN/Si 基板上に金、チタンを成膜したものを冷凍機にて冷却し、RT 測定した。今回
はチタンの膜厚を 40 nm で固定し、金の膜厚 70、80、100 nm の 3種類を製作した。RT 測定の結果、
転移温度は Au = 70 nm の素子が 237 mK、Au = 80 nm の素子が 225 mK、Au = 100 nm の素
子が　167 mK と過去の条件だしに近い値になった。
図 6.31: TMU390 (Ti/Au = 40/70 nm) の RT 測定の結果。
図 6.32: TMU391 (Ti/Au = 40/80 nm) の RT 測定の結果。
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図 6.34: チタンの厚みを 40 nm に固定した時の、金の厚みと転移温度 Tc の関係。
青色四角が 2013年 7月、黒色丸が今回の条件だしの結果である。
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6.6 試作 cycle 3
cycle 2 の結果を受けて、cycle 3 では超伝導転移の確認を目的とし、TES の膜厚を Ti/Au = 40/90
nm に設定した。使用する素子は wafer 07 に加え、プロセス確認用に SiO2/Si 基板の wafer 03 も製作
を進める。
6.6.1 wafer 07 (TMU 394)
NMD-3 による現像でパターンが流れてしい、3 回やり直した。3 回目の現像は 2 分 47 秒行った。Au
エッチングはエッチングレート 2.2 nm/sec に従い、32 秒行った。Au エッチング後に基板の端の部分
にレジストのようなものが残っていたが、Ti エッチング後に洗浄し SEM で観察したところ、レジスト
の残りは確認できなかった。また、一部配線にダメージが見られた。
図 6.35: wafer 07 の TES パターニング後 (エッチング前) のピクセル (左) 及びパッド (右) の光学顕微
鏡写真。ピクセルは正常にパターニングされているが、パッドの一部はパターンが抜けている。
図 6.36: wafer 07 の Au,Ti エッチング後のピクセル (左) 及び配線 (右) の光学顕微鏡写真。配線の一
部がダメージを受けている。
冷凍機にて RT 測定をした結果、常伝導抵抗 400 m
、1.2 K での Al 転移は確認できたが、超伝
導転移は確認できなかった。
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6.6.2 wafer 03 (TMU 393)
NMD-3 による現像で wafer 07と同様にパターンが流れるという問題が発生し、3 回やり直した。3
回目の現像は 4 分 21 秒行った。現像後に SEM で観察したところ、完全に抜けているピクセルが 1つ
と、コンタクトホールが何箇所か抜けていたが 9割以上残っていたので、プロセスを進めた。Au エッチ
ングは wafer 07 と同様に 32 秒行った。wafer 03 はプロセス確認用素子のため、Ti エッチング後のプ
ロセスは行っていない。
6.6.3 cycle 3 まとめ
wafer 07, 03 の試作及び評価を行った結果の問題点を以下にまとめる。
1. 超伝導転移しない。
金の膜厚を 70 nm (条件だしでは転移温度 237 mK) でスパッタしたにも関わらず、超伝導転移
しなかった。cycle 1 で SiO2/Si 基板の転移は確認でき、cycle 1, 2, 3 ではいずれも SiO2/SiN/Si
基板は転移していない。窒化膜が超伝導転移に何らかの影響を与えている可能性がある。
2. 現像でパターンが流れる。








cycle 2,3 の結果を受け、wafer 08 (イオンミリング後、TES スパッタ前) を宇宙研の原子間力顕微鏡
(AFM; Atomic Force Microscope) で観察し、レジストリフローの条件変更後の傾斜角を確認を行った。
測定箇所は中心付近の pixel の左右パッドと基板端付近の pixel の左右パッドの合計 4箇所である。結
果を図 6.37,6.39 に示す。傾斜角が  45 でゆるやかに形成されていることが確認できる。この結果か
ら、傾斜付き積層配線素子での傾斜角の問題は解決できたと思われる。
しかし、図 に示すように wafer 08 の光学顕微鏡による観察で、配線表面や絶縁膜 SiO2 上に汚れが
目立った。こちらは洗浄 (アセトン!IPA!純粋) 2セット行ったが取り除くことができず、TES の実
効的な膜厚を変化させている可能性がある。上部配線のスパッタ中の異常放電によりできたと思われる。











図 6.37: wafer 08 中心付近 pixel のアルミ配線傾斜の AFM 観察結果。











図 6.38: wafer 08 基板端付近 pixel のアルミ配線傾斜の AFM 観察結果。
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カロリメータの性能を引き出すには、極低温で動作させることが必須であり、 100 mK 以下の冷凍
能力をもつ冷凍機が必要である。この冷凍機として、希釈冷凍機を使用した。希釈冷凍機は、冷却能力
が大きく、寒剤の液体 He (4.2 K) が無くならない限り極低温を保ち続けることが可能である。3He-4He
希釈冷凍機の冷却は、液体 3He と液体 4He との混合希釈によってなされる。3He-4He 混合液 (mixture)
は、0.87 K 以下で超流動性を示さない 3He 含量の多い 3He-濃厚層 (concentrated phase) と超流動性を
示す 3He 含量の少ない 3He-希薄層 (dilution phase) とに分離する。冷却は、3He-濃厚相と 3He-希薄相
中の 3He のエントロピーの違いを利用するもので、3He-濃厚相から 3He-希薄相へ 3He が混入するとき
に吸熱がおこる。
使用した希釈冷凍機は、大陽日酸 TS-3H100-GM 型希釈冷凍機 (図 7.1) で、高さ 96.1 cm、直径 25.4
cm の円柱形をしている。低温にシール部を持たずサンプル交換が容易であり、液体 He の代わりに
4KGM 冷凍機を同じ真空断熱容器内に設置し 4.2K の低温を作ることで、寒剤としての液体 He を必要
としない。ガスハンドリングシステムは自動制御でスイッチを押すだけで 100mK 以下の極低温を得ら
れる。冷却能力は 20W @ 100 mK、最低到達温度は 80 mK である。
機器仕様
型式 TS-3H100-GM
資料スペース 内径 80 mm  高さ 120 mm
窓サイズ 外槽部 、1Kシールド 40
温度センサー 酸化ルテニウム抵抗 4個 (混合器内・外、分溜器、凝縮器)
計測用コネクタ SMA コネクタ 2個
同軸ケーブル 室温導入部のみ、配線は無し




冷凍能力 (1st) 30W @ 40K
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表 7.2 は過去 10 回の測定で Mixing Chamber が最低温度付近 (120 mK)に到達するまでの所要時
間、図 7.6 はその温度変化である。2014年 10月 23日のみ素子を組み込まずに測定した。素子組み込み











































図 7.6: 過去 10 回の測定での Mixing Chamber の温度変化。
















































表 7.2 は冷凍機の Mixing Chamber、極低温ステージ、素子ホルダーの最低到達温度を表している。
2013年 10月 22日の測定のセットアップ (図 7.9左) では、配線とステージ外側の 0.1K フランジが接




する micro D-sub を製作し、図 7.9右のようなセットアップに変更した。これで最大 11 チャンネルの
読み出しが可能になり、micro D-sub をコンパクトにすることでスペースを削減した。D-sub Pin の対
応については表 7.3に示す。今後、空いたスペースを活用してコイルを組み込んだ測定など新たな測定
が可能になるかもしれない。
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表 7.2: 各ステージでの最低到達温度
測定日 Mixing Chamber [mK] 極低温ステージ [mK] 素子ホルダー [mK]
2013/10/22 85.48 100.47 490
2013/10/28 77.50 81.37 131
2013/11/ 2 76.43 79.24 83.7
2013/11/12 76.31 79.20 82.5
2013/11/18 77.38 80.44 97.0
2013/11/26 76.97 79.93 99.0
2013/12/ 2 77.18 80.52 110
2013/12/ 6 77.50 81.00 94.7
2013/12/13 77.43 80.70 87.0
2014/ 1/14 76.85 80.17 104
図 7.9: 素子スペースのセットアップ。左から古い順になっている。
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表 7.3: D-sub Pin 対応表
0.1 K ステージ 計測線 トップフランジ micro D-sub 読み出し
コネクタ 1000 mm D-sub 25Pin 25Pin ボックス
A,B 共通 1 ペア 1 1 V+ ch1
14 14 14 V-
2 ペア 2 2 I+
15 15 15 I-
3 ペア 3 3 V+ ch2
16 16 16 V-
4 ペア 4 4 I+
17 17 17 I-
5 ペア 5 5 V+ ch3
18 18 18 V-
6 ペア 6 6 I+
19 19 19 I-
7 ペア 7 7 V+ ch4
20 20 20 V-
8 ペア 8 8 I+
21 21 21 I-
9 ペア 9 9 V+ ch5
22 22 22 V-
10 ペア 10 10 I+
23 23 23 I-
11 ペア 11 11 V+ ch6
24 24 24 V-
12 ペア 12 12 I+
25 25 25 I-
13 13 13 未接続






カロリメータと Au のボンディングパッド間は、Al のボンディングワイヤーで繋いである。ボンディ
ングは首都大のボンディングマシーンを用いて行っている。図 に写真を示す。ボンディングワイヤーに
は  25 m、Al 99%、Si 1% のものを使用している。ボンディングパッドは、ホルダーに熱膨張率の低
い特殊シリコン系の瞬間弾性接着材ペグ  を用いて接着し、ホルダーとの電気的な接触はない。 ボン




(R-T 測定) の際には、micro D-sub につながる配線にスズメッキ IC ソケットで接続される。ホルダの
温度測定には RuO2 温度計を用いており、温度計測には Neocera 社 LTC-21 Temperature Controller










上に固定した RuO2 温度計を使用し、LTC- 21 で読み出している。抵抗値の測定には Linear Research
社 LR-700 を使用し、4 端子法を用いて約 16 Hz の交流電流をサンプルに流して抵抗値を測定している。
7.5.2 臨界電流測定
超伝導状態にある物質に一定量の電流を流すと超伝導状態から常伝導状態へ移行する。この電流の最
大値が臨界電流である。臨界電流は TES の温度 T と外部磁場 B の関数であり、TES のサイズや膜質













私は DIOS 衛星搭載を目指した TES 型 X 線マイクロカロリメータの開発を行った。DIOS の要求値
を満たすには 1 cm2 の有効面積に 500 m 角のピクセルの 2020 アレイが必要である。先行研究では










200 nm、下部配線の厚みを 100 nm、TES 下層のチタンを 40 nm と固定した上で TES 上層の金を変




を確認するため、金の厚みを 90 nm、70 nm に設定して製作及び評価した。試作した素子を SEM で観





また、上記のような素子の評価をするためには 100 mK 程度まで冷却できる冷凍機が必要である。
従来の冷凍機では冷却に 1 週間程かかり、1 度の実験に高価な液体ヘリウムを 100 L 程度必要とする。
私は冷却試験を効率的にできるように、無冷媒希釈冷凍機の立ち上げ及び環境整備を行った。しかし、
冷凍機導入当初は素子が 400 mK 程度までしか冷えなかった。そこで、低温ステージのセットアップを
改善することで 100 mK 以下まで冷却することを可能にした。また、ステージの配線や読み出しボック
スを製作し、一度に測定できるチャンネル数を 3 チャンネルから 11 チャンネルに増やすことに成功し
た。このように無冷媒希釈冷凍機の導入により、従来の冷凍機に比べて短時間に多くのチャンネルを測
定できるようになり、効率的になったと言える。
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8.2 今後の改善点
1. cycle 2,3 の試作ではいずれも超伝導転移を確認できなかった。常伝導抵抗は正常であったため、配








3. 冷凍機の温度ゆらぎを測定したところ、TES の信号を読み出す際の要求値 T < 100 K よりも
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